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® Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von thermoplastischen Kunststoffen. 



© Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zur Herstellung von thermoplastischen 
Kunststoffen mit Hilfe von Extrudern. Dabei werden 
gasformige Stoffe im wesentlichen vollstandig aus 
einem Reaktionsextruder entfernt, wobei die Entfer- 
nung flUchtiger Stoffe im nachfolgenden Extruder im 
wesentlichen auf kondensierbare Stoffe beschrankt 
bleibt. Bei der Vorrichtung bevsirkt eine zwischen 
dem Reaktionsextruder und nachfolgenden Behand- 
^ lungseinheiten angeordnete Zwangsfordereinrichtung 
^eine Abkopplung der Druckverhaltnisse und der For- 
derbedingungen der nachfolgenden Behandlungsein- 
§heit vom vorangehenden Reaktionsextruder. Die Er- 
l^findung ermoglicht einen ungestorten Strom der Ma- 
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terialschmelze durch die gesamte Vorrichtung. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von therm plastischen Kunststoffen 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von thermo plastischen Kunststoffen, insbeson- 
dere durch Polymerisation, bei dem Ausgangsma- 
terialien unter gegenseitiger Reaktion durch minde- 
stens einen Reaktionsextruder gefordert werden, 
dessen Ausgangsseite Clber eine Schmelzeleitung 
mit mindestens einer nachfolgenden Behandlungs- 
einheit. insbesondere einem Extruder verbunden 
ist. wobei wahrend der Forde .;ng an. mindestens 
einer Stelle fluchtige Stoffe entfernt werden, sowie 
eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens. 

Eine aus der deutschen Offenlegungsschrift 33 
35 954 bekannte Apparatur zur Durchfuhrung von 
exothermen Polymerisationsreaktionen bei Tempe- 
raturen ab ca. 60 * C besteht aus einem Polymeri- 
sationsreaktor bzw. Polymerisationsextruder, zum 
Beispiel in Form eines Doppelschnecken-Extruders, 
der uber eine als Schmefzeleitung dienende Rohr- 
leitung zur Einspeisung des Reaktionsgemisches in 
die Eintrittszone eines nachfolgenden Extruders mit 
diesem verbunden ist. Der Reaktionsextruder wird 
auf die jeweilige Reaktionstemperatur gebracht und 
bei exothermen Reaktionen ggf. gekuhlt. Der nach- 
folgende Extruder dient vorwiegend als Entga- 
sungsextruder sowie zur Compoundierung der im 
Reaktionsextruder hergestellten Kunststoffe durch 
Zugabe von Fullstoffen, Stabilisatoren und derglei- 
chen. Der Forderweg durch die Extruder kann ins- 
besondere vor einer Destillationseinrichtung mit 
Querschnittsverengungen bzw. Drosseleinrichtun- 
gen versehen sein, die es ermdglichen, die Destil- 
lationseinrichtung unter vermindertem Druck zu be- 
treiben, ohne daj3 dabei durch den verminderten 
Druck Material aus der vorangehenden Forder- 
strecke eingezogen wird. 

Im Betrieb hat sich gezeigt. da/3 UnregelmajSig- 
keiten in der Forderung das Verfahren, insbeson- 
dere seine gleichmaflige Durchfuhrung belasten 
konnen. Es wurden Pulsierungen im Materialstrom 
festgestellt, die zu einem unregelmafligen Ausstofl 
des Endproduktes und auch zu einem schwanken- 
den Restmonomergehalt fuhren konnen. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun- 
de, den Produktstrom bzw. den Schmelzeflui3 
gleichma/Jiger zu gestalten. 

Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet. dafl 
die Forderung der Schmelze in den nachfolgenden 
Behandlungsabschnitt unabhangig von im Reak- 
tionsextruder vorhandenen Druck mittels einer 
Zwangsfordereinrichtung vorgenommen wird. Da- 
durch ist eine Abkopplung der Druckverhaltnisse 
ohne Unterbrechung des Schmelzestromes mog- 
lich. Unter den Arbeitsbedingungen im Reaktions- 
extruder in gasformigem Zustand vorliegende Stof- 



fe konnen getrennt von der Schmelze mindestens 
zum uberwiegenden Teil, vorzugsweise im wesent- 
lichen vollstandig, aus dem Reaktionsextruder ent- 
fernt werden. Sie konnen somit nicht mehr in den 
s nachfolgenden Extruder gelangen. Der Abzug wei- 
terer fluchtiger Stoffe im nachfolgenden Extruder 
bleibt somit im wesentlichen auf verdampfbare. ins- 
besondere kondensierbare Stoffe beschrankt. 

Bei den gasformigen Stoffen handelt es sich 
70 vorwiegend um Stickstoff, der beim Spulen von 
Reaktionsmedien und Reaktionseinrichtungen ver- 
wendet wird und in den Reaktionsextruder gelangt 
oder beim Zerfall von Katalysatoren gebildet wer- 
den kann; weiterhin um Kohlendioxid. Methan und 
75 dergleichen, die als gasformige Spaltprodukte bei 
der Reaktion entstehen konnen. Werden nur die 
gasformigen, d.h. die in der Reaktionsmasse nicht 
gelosten fluchtigen Bestandteile bereits aus dem 
ersten Reaktionsextruder entfernt dann wird eine 

20 Beruhigung des Materialstroms im nachfolgenden 
Extruder erhalten, auch wenn der Materialstrom 
noch weitere fluchtige Bestandteile enthalt. Diese 
konnen bei Betrieb eines nachfolgenden Extruders 
oder in mindestens einer Verdampfungseinheit bei 

25 vermindertem Druck, insbesondere im Vakuum. 
aus dem Materialstrom entfernt werden. 

Die gasformigen Stoffe werden mit Vorteil min- 
destens eine Teilstrecke entgegen der Forderrich- 
tung des Reaktionsextruders zuruckstromen. bevor 

30 sie aus diesem entfernt werden. Vorzugsweise laflt 
man die gasformigen Stoffe bis zum Anfang des 
Reaktionsextruders zuruckstromen, wo sie zweck- 
mafligerweise im wesentlichen drucklos abgelassen 
werden. Eine RQckwartsstromung von gasformigen 

35 Stoffen entgegen der Forderrichtung des Material- 
stromes ist auch bei dichtkammenden Zwei- 
Schneckenextrudern moglich. Mit besonderem Vor- 
teil wird der Reaktionsextruder mindestens uber die 
Halfte seiner Forderstrecke, vorzugsweise im we- 

40 sentlichen uber seine gesamte Lange mit maxima- 
ler Fullung an flussigem bzw. geschmolzenem Ma- 
terial betrieben. wobei der Materialdruck vorzugs- 
weise entgegen der Forderrichtung von der Aus- 
gangsseite des Reak tionsextruders in Richtung zur 

45 Eingangsseite abnimmt. Dies ist ein besonders vor- 
teilhafter Weg, die gasformigen Stoffe ruckwarts 
aus dem Reaktionsextruder zu pressen. An der im 
wesentlichen drucklos betriebenen Eingangsseite 
des Reaktionsextruders konnen die gasformigen 

so Stoffe abgelassen werden, ohne dafl besondere 
Vorkehrungen zu treffen sind, um ein Austreten von 
Reaktionsmasse oder ein Entweichen von Momo- 
meren zu verhindern. Ein Entfernen der Gase bei 
Betreiben des Reaktionsextruders mit Tetlfullung ist 
ebenfalls moglich. 
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Beim erfindungsgemaflen Verfahren wird die 
Materialschmelze durch eine Zwangsfdrderung in 
den nachfolgenden Behandlungsabschnitt befor- 
dert, wobei die Forderleistung dieser Zwangsfdrde- 
rung von der Forderleistung des Reaktionsextru- 
ders unabhangig ist, z.B. geringer ist als die des 
Reaktionsextruders. Durch diese Zwangsfdrderung 
werden voneinander unabhangige Wirkungen er* 
zielt, die sich gegenseitig gunstig beeinflussen. 
Zum einen wird durch die Zwangsfdrderung eine 
Abkopplung der Fdrderungsverhaltnisse z.B. in ei- 
nem nachfolgenden Extruder von denen im Reak- 
tionsextruder erreicht. So kdnnen sich etwaige 
Druckschwankungen im Reaktionsextruder nicht in 
die nachfolgenden Behandlungsabschnitte fortset- 
zen, was bei den bisher verwendeten Drosselein- 
richtungen der Fall war. Zum anderen kann die 
Zwangsfdrderung, insbesondere dann, wenn sie 
rnit geringerer Forderleistung betrieben. wird a!s die 
des Reaktionsextruders, dazu ausgenutzt werden, 
einen Druckstau im Reaktionsextruder aufzubauen 
und eine vollstandige Fullung des Reaktionsextru- 
ders zumindest in seinem Endbereich zu bewirken. 
Dadurch kdnnen Drosselungen im Reaktionsextru- 
der weggelassen werden. 

Hinter der Zwangsfdrdereinrichtung kann der 
Druck demgegenCiber wesentlich geringer sein. Es 
kann die Schmelze, insbesondere zur Entfernung 
fluchtiger Stoffe, unter vermindertem Druck weiter- 
gefdrdert werden. 

Fluchtige, im Reaktionsmedium enthaltene 
Stoffe, wie Losungsmittel, Restmonomere und der- 
gleichen, die erst bei vermindertem Druck 
(Vakuum) in den gasfdrmigen bzw. dampffdrmigen 
Zustand ubergehen, kdnnen im nachfolgenden Ex- 
truder entfernt werden. Hierzu sind vorzugsweise 
mehrere Abzugs- bzw. Destillationseinrichtungen 
vorgesehen, wobei zumindest die erste Abzugsein- 
richtung vorzugsweise als Expander ausgebildet ist 
und ein gleichzeitiges Entschaumen des Material- 
stromes ermdglicht. 

Es ist auch moglich, die fluchtigen bzw. ver- 
dampfbaren Stoffe in besonders dazu eingerichte- 
ten Behandlungseinheiten zu entfernen, die von 
einem etwa nachfolgenden Extruder unabhangig 
sind. So kann als Behandlungseinheit mindestens 
ein gesonderter Dunnschichtverdampfer vorgese- 
hen sein. Die einzelnen Behandlungseinheiten sind 
vorzugsweise jeweils durch Zwangsfdrdereinrich- 
tungen voneinander getrennt. 

Das erfindungsgemafle Verfahren wird vorzugs- 
weise zur Durchfuhrung exothermer Polymerisa- 
tionsreaktionen bei mindestens 60 ' C, insbesonde- 
re ca. 80 bis 130 "C angewendet. Hierbei werden 
Mischungen von Monomeren und ggf. Oligomeren, 
Ldsungsmitteln. Initiatoren, Additiven und derglei- 
chen vorteilhafterweise in eine gekuhlte Eintrittszo- 
ne des Reaktionsextruders eingespeist und im Ex- 



truder unter Druck polymerisiert. wobei gleichzeitig 
die Gase entfernt werden. Die Reaktionsmasse 
wird dann Ciber die Zwangsfdrderung in die nach- 
folgende Behandlungseinheit, insbesondere in den 

5 nachfolgenden Extruder geleitet, in der die weiteren 
fluchtigen Substanzen, insbesondere Restmonome- 
re, Oligomere und Ldsungsmitteldampfe. entfernt 
und n&ch Kondensation rezirkuliert werden kdnnen. 
Das Polymerisat kann in nachfolgenden Behand- 

10 lungseinheiten bei zunehmend verminderndem 
Druck und zunehmend erhohter Temperatur Qe 
nach Art des Polymerisats Endtemperatur 180 bis 
220 " C) von fluchtigen Stoffen befreit werden, so 
da/J ein monomerfreies Polymerisat zum Beispiel 

75 als Strang, Folie und dergleichen ausgetragen wer- 
den kann. 

Die Vorrichtung zur Durchfuhrung des erfin- 
dungsgemaflen Verfahrens umfaflt mindestens ei- 
non Reaktionsextruder, der Liber eine Schmelzelei- 

20 tung mit mindestens einer nachfolgenden Behand- 
lungseinheit. insbesondere einem Extruder verbun- 
den ist. Die Vorrichtung ist dadurch gekennzeich- 
net. dafl zwischen dem Ausgang des Reaktionsex- 
truders und dem Eingang der nachfolgenden Be- 

25 handlungseinheit eine Zwangsfdrdereinrichtung 
vorgesehen ist Die Forderleistung der Zwangsfdr- 
dereinrichtung ist mit Vortei! einstellbar, insbeson- ; 
dere regelbar. Dabei wird die Fdrderleistung d r 
Zwangsfdrdereinrichtung, insbesondere wenn 

30 durch sie ein Ruckstau im Reaktionsextruder auf- 
gebaut werden soil, vorzugsweise geringer einge- 
stellt als die Forderleistung des Reaktionsextru- 
ders, so dafl die Schnecke bzw. die Schnecken 
des Reaktionsextruders einen Druckaufbau im Re- 

35 aktionsextruder und eine weitgehende Befullung 
des Reaktionsraumes des Reaktionsextruders her- 
beifuhren kdnnen. Durch die Zwangsfdrdereinrich- 
tung kann der Reaktionsextruder im Aufbau verein- 
facht werden. Besondere Verengungen im Extruder 

40 oder Verengungen am Extruderausgang sind nicht 
erforderlich. Die Zwangsfdrderungseinrichtung ist 
vorzugsweise unmittelbar am Ausgang des Reak- 
tionsextruders angeordnet. Sie kann auch ein Teil 
der Schmelzeleitung zwischen beiden Behand- 

45 lungseinheiten sein. 

Als Zwangsfdrdereinrichtung ist eine solche 
Fdrdereinrichtung vorgesehen, deren Forderlei- 
stung unabhangig vom Mate riald ruck an der Ein- 
gangsseite der Fdrdereinrichtung ist. Als Zwangs- 

so fdrdereinrichtung kann eine Zwangsforderpumpe, 
insbesondere eine kontinuierlich arbeitende Dosier- 
pumpe verwendet werden, wie beispielsweise eine 
Zahnradpumpe. 

Der Reaktionsextruder kann mindestens eine 

55 Gasauslaflstelie aufweisen, durch die gasfdrmige 
Stoffe aus diesem entfernt werden, ohne in eine 
nachfolgende Behandlungseinheit zu gelangen. Die 
nachfolgenden Behandlungseinheiten sind. wie be- 
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re its erwahnt. vor2ugsweis zur Entfernung von 
fluchtigen Bestandteilen und zur Zugabe und Ein- 
mischung von Additiven eingerichtet. Fur die stu- 
fenweise Entfernung fluchtiger Stoffe sind vorzugs- 
weise mehrere Abzugseinrichtungen vorgesehen. 
Die erste Abzugsseinrichtung kann bei Normai- 
druck oder bereits bei Unterdruck betrieben wer- 
den. wobei ein Unterdruck bevorzugt ist. Die nach- 
folgenden Abzugseinrichtungen werden dann mit 
zunehmend vermindertem Druck betrieben. Es sind 
mit Vorteil mindestens eine bis drei weitere Ab- 
zugseinrichtungen nachfolgend an die erste Ab- 
zugseinrichtung vorgesehen. Den Abzugseinrich- 
tungen konnen gemeinsame Oder getrennte Kon- 
densatoren zugeordnet sein. 

Im Bereich der Eingangsstelie des nachfolgen- 
den Extruders ist an diesem mit Vorteil ein Expan- 
der vorgesehen, der ebenfalls a!s Abzugsvorrich- 
tung ausgebildet sein kann. Durch einen solchen 
im Volumen ausreichend grofl bemessenen Expan- 
der ist eine gute Trennung zwischen der flUssigen 
Reaktionsmasse und den fluchtigen Stoffen mog- 
lich, ohne da/3 Reaktionsmasse versehentlich mit 
ubergeht. Der Expander kann weiterhin ais Schmel- 
zepuffer dienen. Die weiteren Abzugseinrichtungen 
konnen dann an den nachfolgenden Zonen des 
zweiten Extruders vorgesehen sein. 

Als Abzugseinrichtungen konnen auch getrenn- 
te Vorrichtungen insbesondere DUnnschichtver- 
dampfer vorgesehen sein, denen vorzugsweise je- 
weils Zwangsforderpumpen vorgeschaltet sind. 
Diese getrennten Abzugseinrichtungen sind vor- 
zugsweise zwischen dem ersten und dem zweiten 
Extruder angeordnet. Der zweite Extruder hat dann 
im wesentlichen nur noch die Funktion der Einmi- 
schung von Additiven und kann deshaib entspre- 
chend kurzer gebaut sein. Die einzelnen Zwangs- 
forderpum pen sind vorzugsweise jeweils gfeich 
ausgebildet Die Pumpen, Leitungen und ggf. ge- 
trennten Abzugseinrichtungen sind vorzugsweise 
beheizbar. 

Weitere Merkmale und Vorteile der Erfindung 
ergeben sich aus der nachfolgenden Beschreibung 
von bevorzugten Ausfuhrungsformen in Verbindung 
mit den UnteransprUchen und der Zeichnung. Hier- 
bei konnen die einzelnen Merkmale jeweils fur sich 
ailein oder zu mehreren in Kombination mitetnan- 
der verwirklicht sein. 

In der Zeichnung zeigen: 

Fig. 1 einen schematischen Aufbau einer 
Ausfuhrungsform der erfindungsgema/ten Vorrich- 
tung zur Herstellung von thermoplastischen Kunst- 
stoffen; 

Fig. 2 eine im Vergleich zur Darstellung nach 
Fig. 1 vergroflerte Darstellung der Abzugseinrich- 
tung mit Expander nach Fig. 1 ; und 



Fig. 3 eine im Vergleich zu Fig. 1 erw iterte 
Ausfuhrungsform. 

Die in der Zeichnung nach Fig. 1 dargestellte 
5 Vorrichtung zur Herstellung von thermoplastischen 
Kunststoffen entspricht in ihrem grundsatziichen 
Aufbau der in der deutschen Offenlegungsschrift 33 
35 954 beschriebenen Vorrichtung. Es wird deshaib 
auf diese Offenlegungsschrift Bezug genommen. 
70 Insbesondere handelt es sich um die Vorrichtung, 
bei der zwei Extruder in Kaskadenschaltung nach- 
einander angeordnet und iiber eine Schmelzelei- 
tung miteinander verbunden sind. 

Ein erster Extruder, em sog. Reaktionsextruder 
75 1 ist in an sich bekannter Weise als Zwei- 
Schnecken-Extruder ausgebildet. bei dem die bei- 
den Schnecken dicht kammen und in gleicher 
Drehrichtung rotieren. Der zweite Extruder 2. d.h. 
der nachfolgende auch als Compoundierungsextru- 

20 der zu bezeichnende Extruder 2, hat die gleiche 
Bauart. Er kann jedoch einen kleineren Durch- 
gangsquerschnitt aufweisen und auch kurzer ge- 
baut sein als der Reaktionsextruder 1. Das Aus- 
gangsende 3 des Reaktionsextruders 1 ist mit einer 

25 als Zwangsfordereinrichtung dienenden Zahnrad- 
pumpe 4 und Qber eine sich daran anschlieflende 
Schmelzeleitung 5 mit der Eingangsseite 6 des 
Compoundierungsextruders 2 verbunden. Am Ein- 
gangsbereich. d.h. in der ersten Zone des Com- 

30 poundierungsextruders ist eine erste Abzugsein- 
richtung 7 vorgesehen. die gleichzeitig als Expan- 
der dient, worauf noch naher eingegangen wird. In 
den nachfolgenden Zonen sind weiter Abzugsrohre 
8 zur Entfernung fluchtiger Bestandteile vorgese- 

35 hen. Die Abzugseinrichtungen , konnen jeweils als 
Destilliereinrichtungen ausgebildet sein. Es ist 
moglich, die kondensierbaren Stoffe des Expan- 
ders 7 und der Abzugsrohre 8 zusammenzufassen 
und einem gemeinsamen (nicht dargesteilten) Kon- 

40 densator zuzuleiten. Die kondensierbaren Stoffe 
(Restmonomere und Losungsmittel) konnen riick- 
gefuhrt und dem Reaktionsextruder zusammen mit 
dem Monomergemisch wieder zugeleitet werden. 
Im Anschlufl an die Entgasungsrohre 8 konnen 

45 weitere Zonen mit Eingangsstutzen zur Zudosie- 
rung von Additiven und Fullstoffen ausgerustet 
sein, deren Zugabe bei 9 schematisch dargesteiit 
ist. Am Ausgangsende 10 des Compoundierungs- 
extruders 2 kann das fertige Polymerisat in Form 

so eines Stranges, eines Profils. einer Folie oder der- 
gleichen extrudiert werden. 

Im Gegensatz zu dem aus der deutschen Of- 
fenlegungsschrift 33 35 954 bekannten Extruder 
benotigt der Reaktionsextruder nach der vorliegen- 

55 den Ausfuhrungsform keine Restriktionen oder son- 
stigen als Drossel wirkenden Verengungen. Diese 
sind durch die unabhangig vom Antrieb 11 des 
Reaktionsextruders 1 regelbar angetriebene 
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Zwangsfordereinrichtung in Form einer Zahnrad- 
pumpe 4 ersetzt. Das zur Herstellung des thermo- 
plastischen Polymerisats verwendete Monomerge- 
misch wird bei 1 mit Hilfe einer Pumpe 12 zuge- 
fuhrt und flieflt uber ein Entgasungsgefa/3 13 und 
uber eine Zuleitung 14 in die erste Zone 15 des 
Reaktionsextruders. Der Reaktionsextruder kann 
mit maximaler Fullung an Reaktionsmischung be- 
trieben werden, wobei sich mit zunehmender Reak- 
tion und Viskositatserhdhung des Reaktionsgemi- 
sches der Druck in Fdrderrichtung zunehmend auf- 
baut. was darauf zurUckzufuhren ist, dafl die Pum- 
pe 4 weniger Polymerisatschmelze entnimmt als 
der Zwei-Schnecken-Extruder zu fordern vermag. 
Infolge des Druckstaus im Reaktionsextruder ent- 
weichen mitgefGhrte und gebildete Gase entgegen 
der Forderrichtung des Reaktionsextruders aus der 
ersten Zone 15 im Gegenstrom zum Monomeren- 
gemisch durch die ausreichend weit bemessene 
Zufuhrleitung 14 in das Entgasungsgefa/3 13 und 
aus diesem durch eine Entgasungsleitung 16. Es 
ist aber auch moglich, das Monomergemrsch ge- 
trennt. zum Beispiel von unten her, in die erste 
Zone zuzudosieren und das zuruckgepreflte Gas 
nach oben entweichen zu lassen. Dies ist beson- 
ders dann vorteilhaft, wenn die entweichenden 
Gase nur wenig Oder keine Monomere enthalten. 
Gegebenenfails kann auch eine KGhlfalle zur RGck- 
fuhrung mitgefiihrter Monomere vorgesehen sein. 

Durch das Entfernen der gasformigen Stoffe 
steht an der Eingangsseite der Zwangsforderein- 
richtung 4 eine von Gaseinschlussen weitgehend 
freie Polymerschmelze zur Verfugung. Dadurch 
wird verhindert, da/3 Gase in unerwOnschtem Ma/Je 
durch die Pumpe hindurch in die Schmelzeleitung 
gelangen. Es ist aber auch moglich, den Reak- 
tionsextruder nur mit Teilfuilung im wesentlichen 
drucklos zu betreiben. Die Gase konnen dann 
ebenfalls entgegen der Fordereinrichtung entwei- 
chen. 

Durch die Zwangsfordereinrichtung 4 wird eine 
vollstandige Trennung der Schmelzstrome zwi- 
schen Reaktionsextruder 1 und Compoundierungs- 
extruder 2 erhalten. Fordergeschwindigkeit und 
Forderdruck richten sich somit ausschliefllich nach 
den Forderbedingungen der Zwangsfordereinrich- 
tung 4 und des Compoundierungsextruders. Dabei 
werden die Zwangsfordereinrichtung 4 und die 
Fordergeschwindigkeit der Schnecken des Com- 
poundierungsextruders 2 so aufeinander abge- 
stimmt. da/3 in der Schmelzeleitung 5 Umgebungs- 
druck oder ein verminderter Druck herrscht. Dieser 
kann beispielsweise 0,5 bis 0,8 bar (absolut) betra- 
gen. In der ersten Zone 6 des Compoundierungs- 
extruders 2 ist demgegeniiber der Druck noch wei- 
ter vermindert. was zu einer Verdampfung von 
fluchtigen Stoffen und ggf. zu einem gewissen Auf- 
schaurnen der Polymerschmelze fuhrt Der 



Schaum kann sich im Expander der ersten Abzugs- 
einrichtung 7 ausdehnen und zerfallen. In den 
nachfolgenden Zonen kann der Druck dann stufen- 
weise od_r kontinuierlich bis auf einige mbar 

s (absolut) gesenkt werden. 

Die in Fig. 2 dargestellte Abzugseinrichtung 7 
mit Expander ist auf der ersten Zone 6 des im 
Querschnitt gezeigten Compoundierungsextruders 
angeflanscht Der Expander 7 weist seitliche 

io Schau- bzw. Lichtglaser 17 auf und ist auflerdem 
mit einer Niveau-Uberwachungssonde (nicht darge- 
stellt) ausgerustet. Uber eine Regelung des Vaku- 
ums kann somit das Niveau des Schmeizenschau- 
mes reguliert werden. Die verdampften bzw. frei 

75 gewordenen Stoffe entweichen am oberen Ende 
uber eine Abzugsleitung 18 zu einer Kondensier- 
einrichtung. 

Durch die Abzugseinrichtung 7 mit Expander 
ist eine schneNe Freisetzung der in der Schmelze 
20 enthaitenen fluchtigen Stoffe moglich. Die restliche 
"Entgasung" kann dann bei stark vermindertem 
Druck in den nachfolgenden Zonen vorgenommen 
werden. 

Bei der in Fig. 3 dargestellten Ausfuhrungsform 

25 der Erfindung sind dem Reaktionsextruder 1 als 
weitere Behandlungseinheiten 2 Dunnschichtver- 
dampfer 1 9 nachgeschaltet und dem zweiten Extru- 
der 2, dem Compoundierungsextruder. vorgeschal- 
tet. Zwischen jeder Behandlungseinheit, d.h. zwi- 

30 schen dem Reaktionsextruder 1 und dem ersten 
Dunnschichtverdampfer 19 sowie zwischen den 
beiden Dunnschichtverdampfern 19 und zwischen 
dem zweiten Dunnschichtverdampfer 19 und dem 
zweiten Extruder 2 ist jeweils eine Pumpe 4 als 

35 Zwangsfordereinrichtung vorgesehen. Dadurch 
konnen die Druckverhaltnisse in den jeweiligen Be- 
handlungseinheiten beliebig gewahlt werden, ohne 
dafl Auswirkungen oder nachteilige Beeinflussun- 
gen auf die vorhergehenden oder nachfolgenden 

40 Behandlungseinheiten zu befOrchten sind. Die 
Dunnschichtverdampfer 19 werden unter vermin- 
dertem Druck (Vakuum) betrieben. Hierzu wird die 
Schmelze durch die vorangehende Schmelzepum- 
pe 4 und die vorangehende Schmelzeleitung 5 in 

45 den oberen Bereich des Dunnschichtverdampfers 
gepumpt und dort gleichmaflig an der Innenwand 
des Verdampfers verteilt, wo sie vorzugsweise un- 
ter standiger Erneuerung der Oberflache mit Hilfe 
von Ruhrern bzw. Abstreifern nach unten geiangt. 

so Durch die Entfernung fluchtiger Stoffe mit Hilfe der 
Dunnschichtverdampfer kann der Restmonomerge- 
halt au/Jerordentlich stark verringert werden. 

Im zweiten Extruder 2 sind dementsprechend 
keine besonderen Abzugseinrichtungen mehr vor- 

55 gesehen. wie dies bei der Ausfuhrungsform nach 
Fig. 1 der Fall ist, da die Schmelze ja bereits frei 
von fluchtigen Stoffen in die Eingangszone 6 des 
zweiten Extruders 2 eintritt. Trotzdem ist hier in der 
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Eingangszone ein Expander 7 vorgesehen. Dieser 
hat allerdings eine andere Aufgabe als in der Aus- 
fuhrungsform nach Fig. 1. Es kann namlich zweck- 
ma/Jig werden. den Expander 7 als Vorratsbehalter 
bzw. Puffer fur Schmelze zu verwenden. Dies ist 
beispielsweise dann interessant, wenn im zweiten 
Extruder sehr viele Zuschlagstoffe zugegeben wer- 
den. die ein zusatzliches Voiumen bringen, der 
Aussto/J des zweiten Extruders jedoch zumindest 
vorCibergehend nicht verandert werden soil. In ahn- 
licher Weise konnen auch die Dunnschichtver- 
dampfer 19 in ihrem unteren Bereich als Puffer- 
bzw. Vorratsbehalter dienen. Zweckmafligerweise 
sind samtliche Zwangsfordereinrichtungen 4 sowie 
die Dunnschichtverdampfer 17 und ggf. auch die 
Schmelzeleitungen 5 mit entsprechenden Behei- 
zungen versehen, um das gewunschte Temperatur- 
niveau aufrecht erhalten zu konnen. 

Bei der Ausfuhrungsform nach Fig. 3 ist am 
Ende des zweiten Extruders 2 ebenfalls noch eine 
Zwangsfordereinrichtung 4 in Form einer Zahnrad- 
pumpe vorgesehen. Durch diese Zwangsforderein- 
richtung kann der Aussto/3 des Polymerisats wie- 
derum unabhangig von den Druckverhaltnissen im 
zweiten Extruder geregelt werden. Dies eroffnet 
umgekehrt die Moglichkeit. im zweiten Extruder 
auch mit vermindertem Druck zu arbeiten, da die 
Pumpe 4 am Ende des zweiten Extruders 2 den 
notwendigen Austragedruck zur Formung der ther- 
moplastischen Polymere selbstandig aufbaut. 

Die erfindungsgemafle Vorrichtung kann weiter- 
hin noch die bekannten Mei3- und Uberwachungsin- 
strumente sowie Temperierungseinrichtungen fur 
die einzelnen Zonen enthalten und kann mit Hilfe 
eines Prozeflleitsystemes vollautomatisch gesteuert 
und geregelt werden. 

Durch die erreichte gieichmaflige Forderung 
wird eine kontinuierfiche Herstellung von Polyme- 
ren in Form eines gleichmafligen Massestromes 
erreicht. Dadurch wird eine Erhohung der Leistung 
der gesamten Anlage erzielt sowie auch eine Ver- 
besserung der Gleichmafligkeit der Produkteigen- 
schaften. 

Das erfindungsgema/te Verfahren und die erfin- 
dungsgemafle Vorrichtung eignen sich besonders 
zur Herstellung von Copolymerisaten und Terpoly- 
merisaten von Acrylsaure bzw. Metha crylsaure. 
Bevorzugt sind Copoiymerisate mit Estern von 
Acrylsaure bzw. Methacrylsaure mit niederen (C1 
bis C8)-Alkoholen. Die Polymerisation kann in Ge- 
genwart von Losungsmitteln, wie Alkoholen, Initia- 
toren und Additiven aller Art durchgefuhrt werden. 
So konnen thermoplastische Polymerisate. wie sie 
in der deutschen Offenlegungsschrift 34 35 468 
beschrieben sind, mit Vorteil hergestellt werden. 
Beispielsweise kann eine Mischung aus 1 mol 
Acrylsaure. ca. 3 bis 6 mol Methyl-Ethyl- und,oder 
Butylacrylat. einem Peroxid als initiator polymeri- 



siert und gewiinschtenfalls mit Additiven (zum Bei- 
spiel Pigmenten, Fuilern. Gleitmitteln. Stabilisato- 
ren, Lichtschutzmitteln und dergleichen) versetzt 
werden. Das fertige Polymerisat kann unmittelbar 

5 zu einem Strang, einem Profil Oder einer Folie 
verarbeitet Oder auch granuliert und dann zu Pul- 
vern. Spritzgu/tteilen, Dispersionen, Losungen und 
dergleichen weiterverarbeitet werden. Aus dem Po- 
lymerisat hergestellte Teile. Folien und Beschich- 

10 tungen, sind gegen Wasser bestandig, jedoch in 
Basen loslich. Die Eigenschaften des Granulats 
konnen durch Modifikationen der Verfahrensbedin- 
gungen und durch Additive gezielt geandert wer- 
den. Durch den gleichformigen Ablauf der Reaktion 

75 und die gleichma/Jige Forderung des Produktstro- 
mes werden bei der kontinuierlichen Herstellung 
Produkte mit sehr einheitlichen chemischen und 
physikalischen Eigenschaften erhalten. 

20 

Beispiel 1^ 

Aus einem nachfullbaren, auf 15 *C gekuhlten 

25 Vorratsbehalter, der 400 mol (40 kg) Ethylacrylat. 
100 mol (17,2 kg) Methacrylsaure. 0,5 % TRIGO- 
NOX 21 S (tertiar-Butylperoxy-2-ethylhexonat) ent- 
hielt. wurden 100 kg/h Monomergemisch in die 
Einfuilzone des Reaktionsextruders gepumpt Die 

30 Einfuilzone besa/3 eine Temperatur von 90 - C, die 
restlichen Zonen des Reaktors waren auf 1 1*0 * C 
temperiert. Die Reaktordrehzahl betrug 30/min, die 
Stromaufnahme lag bei 7 A. 

Die im Reaktionsextruder entstandene Poly- 

35 merschmeize wurde durch eine am Ausgangsende 
des Reaktionsextruders angeordnete Schmelze- 
pumpe mit Zwangsforderung gestaut. indem die 
Forderleistung des Reaktionsextruders hoher ein- 
gestellt wurde als die der Schmelzepumpe. Durch 

40 den Druckstau im Reaktionsextruder und den da- 
durch erzieiten Fullgrad konnten uber 90 % der 
gesamten anfallenden gasfdrmigen Stoffe aus dem 
Reaktionsextruder nach ruckwarts ausgepretft und 
abgezogen werden. Die von der Schmelzepumpe 

45 vom Materialpolster des Reaktionsextruders abge- 
nommene Polymerschmelze wurde uber eine 
Schmelzeleitung in die Eingangszone des nachfol- 
genden Compoundierungsextruders gefordert Die 
Eingangszone stand unter einem Druck von 100 

so mbar (absolut) bei einer. Temperatur von 180 C. 
In dieser Eingangszone wurde mit Hilfe der in 
dieser Zone vorgesehenen Abzugseinrichtung mit 
Expander die Hauptmenge an fluchtigen Bestand- 
teilen entfernt. Die weiteren "Entgasungszonen" 

55 waren auf 200 * C temperiert, wobei der Druck von 
Zone zu Zone weiter vermindert wurde. 

Die in Form von Strangen aus dem Entga- 
sungsextruder austretende Schmelze wurde abge- 
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kuhlt und granuliert. Das Granulat hatte folgende 
Eigenschaften: Oichte 1,15 g em 3 , Carboxylgehalt: 
9.3 %, Schmelzindex: 7.2 g-10 min bei 150 'C. 
Der Restmonomergehait betrug 10 ppm. 

Diese Werte zeigen bei aus der fortlaufenden 
Produktion entnommenen Proben praktisch keine 
Veranderungen. Wird demgegenuber die Polymeri- 
sation in herkdmmlicher Weise ohne Zwangsfor- 
dereinrichtung, d.h. unter Anwendung der bekann- 
ten Drosseln bzw. Restriktionen. durchgefuhrt de- 
ren Durchsatz vom Inreaktionsextruder herrschen- 
den Druck abhangig ist, dann sind Schwankungen 
im Restmonomergehait und Abweichungen im 
Schmelzindex feststellbar, was auf Schwankungen 
in der Zusammensetzung der Polymere schlie/3en 
la/U. 

Wird anstetle der Abzugsvorrichtungen im 
Compoundierungsextruder mit getrennten Abzugs- 
bzw. Abstreifeinrichtungen gearbeitet werden, kann 
der Compoundierungsextruder entsprechend ver- 
kurzt werden. Sind als Abzugseinrichtungen Diinn- 
schichtverdampfer vorgesehen, so kann der Rest- 
monomergehait sehr stark erniedrigt werden. 



Anspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von thermoplasti- 
schen Kunststoffen, bei dem Ausgangsmaterialien 
unter gegenseitiger Reaktion durch mindestens ei- 
nen Reaktionsextruder gefordert werden, dessen 
Ausgangsseite uber eine Schmelzeleitung mit min- 
destens einer nachfolgenden Behandlungseinheit 
insbesondere einem Extruder verbunden ist wobei 
wShrend der Forderung an mindestens einer Stelle 
fluchtige Stoffe entfernt werden, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 die Forderung der Schmelze in die 
nachfolgende Behandlungseinheit unabhangig vom 
im Reaktionsextruder vorhandenen Druck mittels 
einer Zwangsfordereinrichtung vorgenommen wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet da/3 unter den Arbeitsbedingungen 
im Reaktionsextruder im gasformigen Zustand vor- 
liegende Stoffe mindestens zum uberwiegenden 
Teii getrennt von der Schmelze aus dem Reak- 
tionsextruder entfernt werden, indem die gasformi- 
gen Stoffe vorzugsweise mindestens eine Teiistrek- 
ke entgegen der Forderrichtung des Reaktionsex- 
truders zuruckbefQrdert werden, bevor sie aus die- 
sem entfernt werden, insbesondere die gasformi- 
gen Stoffe bis zum Anfang des Reaktionsextruders 
befordert werden und dort vorzugsweise im we- 
sentlichen drucklos abgelassen werden. 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, da/3 der Re- 
aktionsextruder mindestens in seinem Endbereich, 
vorzugsweise im wesentlichen uber seine gesamte 
Lange mit flussigem bzw. geschmolzenem Material 



gefullt ist und der Materialdruck entgegen der For- 
derrichtung von der Ausgangsseite in Richtung zur 
Eingangsseite des Reaktors abnimmt. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden 
5 Anspruche. dadurch gekennzeichnet. da/3 ver- 

dampfbare Stoffe unter Vakuum in mindestens ei- 
ner nachfolgenden Behandlungseinheit aus dem 
Materialstrom abgezogen werden. insbesondere die 
Schmelze nach Verlassen des Reaktionsextruders 

w und vor Eintreten in eine nachfolgende Formge- 
bungseinheit. insbesondere einen Compoundie- 
rungsextruder, mindestens einer Vakuumbehand- 
lung zur Entfernung fiuchtiger Stoffe unterworfen 
wird, vorzugsweise mittels Dunnschichtverdamp- 

;s fung. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden 
Anspruche. dadurch gekennzeichnet. da/3 die wei- 
tere Forderung der Schmelze im Anschlufl an eine 
Behandlungseinheit jeweils durch eine von Druck in 

20 der vorhergehenden Behandlungseinheit unabhan- 
gige Zwangsfordereinrichtung erfolgt. 

6. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfah- 
rens nach einem der vorhergehenden Anspruche. 
dadurch gekennzeichnet. da/3 mindestens zwischen 

25 dem Ausgang (3) des Reaktionsextruders (1) und 
dem Eingang (6) einer nachfolgenden Behand- 
lungseinheit (2, 19) mindestens eine Zwangsforder- 
einrichtung (4) vorgesehen ist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6. dadurch ge- 
30 kennzeichnet. dafl die Forderleistung der Zwangs- 
fordereinrichtung (4) einstellbar. insbesondere re- 
gelbar ist und die Zwangsfordereinrichtung (4) vor- 
zugsweise eine Zwangsforderpumpe, insbesondere 
eine kontinuierlich arbeitende Dosierpumpe ist. 

35 8. Vorrichtung nach Anspruch 6 Oder 7. da- 

durch gekennzeichnet, dafl die Zwangsforderein- 
richtung (4) in der Schmelzeleitung (5) angeordnet 
ist. insbesondere unmittelbar im Anschlu/3 an den 
Reaktionsextruder (1). 

40 9. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 

8, dadurch gekennzeichnet da/3 zum Abzug von 
fluchtigen Stoffen in einem nachfolgenden Behand- 
lungsabschnitt (6) mindestens eine Abzugseinrich- 
tung (8. 19) fur fluchtige Stoffe vorgesehen ist, 

45 insbesondere mindestens zwei, vorzugsweise zwei 
bis vier Einrichtungen (8, 19) zum Abzug fiuchtiger 
Stoffe aufweist. die, in Forderrichtung gesehen. mit 
jeweils abnehmendem Druck betreibbar sind. 

10. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 
so bis 9. dadurch gekennzeichnet, da/3 der nachfol- 
gende Extruder (2) vorzugsweise in seinem Ein- 
gangsbereich (6) mit einem Expander (7) versehen 
ist. 

11. Vorrichtung nach Anspruch 9 Oder 10. da- 
55 durch gekennzeichnet. da/3 die mindestens eine 

Einrichtung (8) zum Abzug fiuchtiger Stoffe im 
nachfolgenden Extruder (2) vorgesehen ist, insbe- 
sondere nachfolgend an einen Expander (7). 
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12. Vornchtung nach einem der Anspruche 6 
bis 11. dadurch gekennzeichnet, da/3 die minde- 
stens eine Einrichtung (19) zum Abzug flOchtiger 
Stoffe zwischen dem Reaktionsextruder und einem 
Compoundierungsextruder vorgesehen ist insbe- 5 
sondere mindestens ein f vorzugsweise mindestens 
zwei Dunnschichtverdampfer vorgesehen sind. de- 

nen vorzugsweise jeweils eine Zwangsforderein- 
richtung (4) vorgeschaltet ist. 

13. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 w 
bis 12, dadurch gekennzeichnet. da/3 zwischen 
zwei Behandlungseinheiten (1 t 19, 2) in der 
Schmelzeleitung jeweils eine Zwangsfordereinrich- 
tung (4) vorgesehen ist. 

14. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 6 75 
bis 13. dadurch gekennzeichnet dafl jeder Behand- 
lungseinheit (1. 19, 2) eine Zwangsfordereinrich- 
tung (4) nachgeschaltet ist. 

20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



8 



EP 0 316 760 A2 



f 




Fig. 2 



f 

i " 'i n 




Fig. 2 



THIS BLANK (usfto) 



